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(54) 

(57) Verfahren zur Auftrennung eines amintattlgen 
riL**-* s das eln oder mehrere Amine, Wasser, 

mitdenSehntten (i)bis(v): 

ID aegebenenfalls destittative Abtrennung einer (er- 
aten) LelchtstederfraVdion von dam amlnhalugen 

Gemlsch. 

(in gegebenentells destlliative Abtrennimg einar 
(ereten) SchwersledertraKtlon von dem amlnhalu- 
gen Gemisch, 

(iin Extraktlon des aminheitigen Gemisohs mil Na- 
tronlauge umer Gewlnnung einer wassrtgen. Na- 
tronlauge enthallenden ereten Phase und einer 
wSssrig-omanischen, Amin, (weitere) Le.chts.eder 
und gegebenenfalls (weitere) Schwereiederenthat- 
tenden zwetten Phase. 



(ivl Destillaflon der wassrig-organlschen zwetten 
Phase unter Gewinnung von lm weaentttchen wae- 
LrfSerrTAmln a.s Sumpfabzug Oder Seitenabzug 
im Abtriebstell der Destillattonskolonne, elnem 
An^VWasser-Azeolrop als Seitertabzug Jm Ver- 
starkungsteil der Kolonne und einer ****** 
Laichtsledenraldion als Kopfabzug, und R^uh- 
rung des Amin/Wasser-Azeotrops in den ExtraWl- 
onsschrttt (ill), 

M gegebenenfans welter* Aufreinigung oder Aut- 
Unnung des im wesentlichen waseerfreien Amlns. 
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5£Lrtv» Wasserstoff enlsiehl ate B ^S^SSS? Mb£ >" dem ProduktgamteCh Leicbt- 
PraduKt-Amin ein azeotrop siedendes ^"^"^.^^^^06, beispislswelse unumgeaetttBr Ammomak 
rieder mh nledhgeiam Siedepunkl * ^^JK^SS^ Produkt-Amlns. beisplaiswetee hobarmc, 
oder Edukt-Amin, und Schweraieder mil hSherem Siedepunra 

lekulareNebenprodulrte.vor. cvtrawlvdestlllation elnes Ethylendiamiri/Waaser-Gemlscns bei 

[0003] GB 1 .102.370 beachreiW ein Verfahren f 6 ^^"™™,^ verdamp ft und der aufstaigende Dampf mlt 
Smin einerersten DestlHationskalonne ^EW-JJSZ 2255Sd Am Kopf der eraten Kolonne wlrd ein was- 
Im Geaenslromffe^nderwassrigerN^onlaiige in K °"^f y b j^,^ o b ^to dee azeotmpe* PunWas emaJten. 
?££m E^ndiamin^asaar-Gemis^ .n. ^XS^ Am Kop« der zweftsn Kaionne wird 

SvU »- .n die ««*»?»^^ Emylami n-Gem, S c he n. bei dam ein Dtethylamin 

[0004] DE-A 29 02 302 beschreibi ein ^.^^SSSI enihaiiendes Gemisch mil Wasser und alnam mrt 
Vriaihylamin. Bhanol. Wasser und wassrige und eine mil Waseer ntebt mlschbare 

Wasser ntoht mlsshbare* iMgamMM ^^^^^^^.^B-arteH-*. Ala mlt Wasser nlchi 
Dha „ ^ a i te n werden. Die beiden Phasen werden getrenni una 

SSS!!SS*- — « IJSSSCS^ Mono, Di- ^ 
[0005] DE-A 27 23 474 beachreibt em Verfahren zur ^^^^ ertr&Bi Geml8C „ aus Mono-und Diethylanvn 

gewonnen wird. . „„ aartae w af f flh ren zur Auftrannung von wasserhaltlgen Rohamingemi- 

foOOT] Aufgaba der Erflndung ^^* B ^ a ^5^^,X*Jed»?har Rohamingemiache geetgnet tt. 
Lchen aus der Aminsyntheaa ^^"^t^'Sr^^nSJ^Saa aminhallkjen Gamtechs. das ein oder 

(0 ^ ^.native Abuannung einer (erstan) La.cbla.edertra^n von dam aminhaKigen Gem**, 
00 gegebenerrfeUs desti.ialive Abtrannung einar (erslen) Schwersiedenraklian von dem aminhaii.gen Gem**,, 

Schwersteder enthaltenden zwetten Phase, 
lung *> KtHWanriWIW I* <f.n ExtmKtonsschntt (.1). 

,v, n*™**. ~m «*' *»«— »"» *» "» — — " «— *— *"*»■ 
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zugt wlrd si* durchgef Dhrt Uberraschender Ws.se wird dadurch die un B iwQn,chte Bildung von Feststoff en im Extra*- 

js mahrals 10 °C unterschelden. 

0.15 bis 40 bar absolut, bevorcugt 1 bis 5 bar absolut. una einer d Ve(fahren auS g e - 

bevorrugt 30 bis 250 -0 destilllert. Alt Sumpfebzugsstrom 4 fallen ^2I^^S£m^ ate die gewOnsch. 
sehleustwerden.S^^ 

ten Produkt-Amine. Ate Kopfabzugsstrom 5 fa.lt ein ^^^^^^^^^^^^^^ 
und Schwersiedern enthalt Duron die Schwersiederabtrennung kommt as n.cm zu etner MulmblWung «n 

teten Extraktor c ^ ortBnnhzuQStrorn 9 der Azeotropabtrennungskolonne d verelnigl und 

[0017] Der Kopfabzugsatrom 5 w.rd m« dem Se ^ n ^^^"/_ USflebild ^ seln . E ln einstuTlger Extraktor c tot 
dam Extraktor c zugefuhrt. Der Exiraklor . tann ' ^*F"2lSK ran Tslnd beispielsweise Extrektionakolon- 
beisptelaweise eln ainzelnar Mixer-Settler-Extraktor. "^^^2^ OTlSS^ . Slebboden-, Kaskaden-. 
nen Oder Extraktorkaskaden. Ala Extraktionskolonnen ^" e ^^^*'^!^" SSLi mahrere Wnterelnander 
Pulsations, Rotations- und Zentnfugalkolonnen^^^ au8gef0hrt sein 

geschattete Mlxer-Settler-Extrekloren. die auch ^^"^^1^"^ rQagenBtrorn-Extraktionakolonne mlt 
Sfinnen. Vorzugsweise 1st der Extraktor c ^^^^^^Z^^ be. einem Druck 
Im allgemainen 1 bis 25, bevorzugt4 b.s 10thMretlMh ® n V 6 ™!*^ 
betrieLn.beidemalleKomponentend^ 

wW so gewahlt. daas keine der Komponenten ^^SdSS^ XEwO S bekten Phasen problemlos 

7 aus dem Vertehren ausSeschleust. AjeotroDabtrennunakolonne d zuge- 

[001 q Die v^srtg-organisohe. Amln J^ n ^^^ 30 tneoretische Slufen 

fuhrt. Die Azeotropabtrennungskolonne we-at tan el .gemamen -20 bis 
auf und wird im allgemeinen bet elnem Druck von 1 Ms 40 ^^ev^rzugt z b« bp* ^ 9 eln ^ 

300 -O. bevorzugtSO bis 120 -C be.rieben. '^erstt^^ Kopfabzugs- 
Wasser-Azeotrop fallen und mit dem Kopfabzugsstrom ^2£ST!SSS!!!Sm AminUalten, das noon 
strom 1 0 warden weitere Leiehtsieder arhalten- Ala S^Pfabzugsatrom ;;^ n ^ S 4 rf l ^i on6kolonne e welter 
Spuran von a.s Sumpfabzugastrom 

aufdestilliert wertsn, wobei remas Amin ale KopTabZugesirom i* una 

1 3 emalten werden. . ^ k „^ h H 0 honftn v^rfahrens eriautort. Dabel wird 

10010] UnterBezugna^aufR^^ 

der Azeotropabtrenungskotennewassertreta^Amin ^•^T*™^" ^ hwerS iedern entnommen, ml! dem 
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TuoawelBabetraatderSumpfabJugsstromll 0.1 bis 20 Gew.-% der Summe der StrtSme 11 und12. 
SS SSnabzugsSrom 11 kann In einer nachgeschalteten R^'^^X^^^Z 
den Dies iaj zur Gewlnnung relner Amine erforderiieh, wenn irn Ausgangsgem-sch zwe, Oder "^r Mwrt^. 
d?e mft Vvasaer Azeotrope mit stark ahnllehen Siedepunkten bilden. Beisplele fur solche Gemische sind N-Methylmor- 
Xnn^lmo^honn^ PyroH.din/N-Mathy.pyro.ild.rWassor und P^^'^M^^'TZ^arn 
10021] Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren aufzutrennenden Ausgangsgemische kOnnah In Ihrer Zusam 
mensetzung stark variieren und enthalten Im allgemelnen pro mol Produkt-Amin o bis 9 mol * ™' 

LeichSedor, 1 bis 10 mol. bevorzugt 1 bis 4 mal Wasser und. bezogen auf die Summa aller Komponenten des Aus- 
qangsgemis'chs, 2 bis 20 Gew.-% Schwersiecter. , 
[0022] Baispiele fur nach dem erfindungsgamiBan Verfahren aufzutrennende Ausgangsgemische sind. 

- dia bel der Herstellung von Dknethylpropylamln aus Dimethylamin und Proptonaldehyd In Gegenwart von Was- 
serstoff oder aus Dinethylamln und Propanol erhaltanen Produktgemtecha. Diaw kSnnen als Latehtsloder unurn- 
gesetztes Dimethylarnir. aowie aus diesem durch Disproportioniervng geblldetes Monomethylamln 
Lin enthalten. Wird balder Herstellung von Proplonaldehyd ausgegangen, ka " nd ^ A "*^9^^'^ h 
Reakfion von 2 Molekulen Proptonaldehyd und naohfolgende Aminierung und/oder Hydrterung Sebrtdatan MM- 
dungen 2-Mathylpant-2-enaWehyd, 2 -Methyi«aJaraldahyd, Dlmatr.yl(2-meihylpent-2^nyl)amln und Dimethyl 
(2-methylpentyl)amln als Schwersieder enthalten. 

. das bei der Herstellung von Plperidin aus 1 ,5-Pentandiol und Ammoniak erhattene Produktgemisch. Dieses kann 
als Lelchtsieder unumgesetzten Ammonia* enthalten. Als Schwersieder konnen 2-Methylpentand.ol, Depend.- 
nylpentan und 2-Methylpiperidln enthalten eeln. 

- das bei der Herstellung von N-Methylplperidin aus 1.6-Pentandiol und Methylamln antaller^e ProdulrtgenMsc^ 
Als Leichtsleder konnen alle oben genannten Methylamine enthalten eein. Schwersieder s.nd beiepielswelae die 
ReaktiDnsprodukte von 1 .5-PentandiDl mit einam oder zwel MolekQIen Dimethylamin. 

. das bei der Herstellung von Morpholin aus Dlethylenglykoi und Ammoniak arrfallende Produktgemisch. Leichtsle- 
dar 1st Ammoniak, Schwersieder 1st balaplelswaise DimDrpholinodiglykol. 

das bel der Herstellung von N-Methytmorpholln aus Dielhylenglykol ^^^^^Zl^S^ 
A?s Lelchtsieder konnen alle oben genannten Methylamine enthalten se,n Schwersieder sind be.aplelswelse die 
Reaktionsprodukte von Diethylenglykol mit einem oderzwel Molekulen Dimethylamin. 

h** he l der Herstellund von PymlMin aus 1 ,4-Butandiol und Ammoniak erhaltene Produktgemiach. Ulehsieder 
^Arton^^nflaXSiap.e^a die dun* weftere Umsetzung von gebl.detem Pyrrolidln mit unumga- 
setztem 1 ,4-Butandiol gebildeten Produkte. 

- das bei der Herstellung von N-Methylpyrollidin aus 1 ,4-Butandiol und Methytarnin erhaltene ™"W™*<£ Ate 
« ShSieder Snen aSe oben genannten Methylamine enthalten seln. Schwersieder s.nd be,spielswelse die Re- 

awTonsproduWe von 1 ,4-Butandiol mil emem oder zwei MolekQIen Dimethylamin. 

[0023] Die Erflndung wird durch das nachstehende Beispiel nSher ertautert. 
45 Beispiel 

,00241 Dee bei der Synthese von Plperidin aus Ammoniak und Pentandiol erhaltene Produktgemisch wird nedv dem 
E22J m««fl Tf our 1 aufbereltet. Der Massenstrom und die Zusammensetzung des Ausgangsgemischa (Strom 
^sow" dKSSK- der Aufarbeltung auftretendan Strome sind In der nacWolgenden Ta^e ang^n^as 
« G^hvlbeizibeu-ine'^ 

SonTe wW Ammoniak abgezogen (Strom 2). Die Sumpftemperatur betrflgt 204 -C. Die Kopftemperatur betrfigt 46 

mtt 25 theoretiachen B8den bei i bar eufdestllliert. Am Sumpf wird ain Strom, der haublsachteh Dipipe^^rtpentan 
SlShySS urc rJ-Methvtpentandlo. enthalt, abgezogen (Strom 4). Der Kopfabzug (Strom 5) enthalt Wa**r. 
* Piper Ed^^ 176 ° C - D,e ^Pn^P^^etregt 96 °C. ^r Kopfab- 

zSst !m der Schwersiederabtrennungako.onne wird mtt dem Seitenabzugsstrom (Strom 9) der AzeotropdestHlaU- 
onSZe verelnigt und der bei Morma.druck arbeltenden Ex.raktionskolonne ^Vl^fT^^LTder SlS" 
SShrt Die Extmktton wird bei Normaldnick mit 50 gew.-%-i 9 er Natronlauge durchgefuhrt. die am Kopf der Extraktl- 
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10 



„.r KotrSnt 55 "C Die Kopttemperatur betragt 39 °C. Als organische 
onskolonne iugegeben wird. D* Sumpft •^^JStS tenteSSl einem Restwassergehatt von 2 Maeaen- 
p haS e *lrd am Kopf der Extraktionskolonne eln "^^^fJS *r Azeotropdestillatlonskolonne mit 1 B theo- 
prozent von Piperidin und MfM Kutpnampe^tur 113 -C. Die Kopftanv 
retlschan Boden zugefuhrt wird. Diese amertet be. N^ 8 "^- " * Azeotrop Wasser/Piperidln und Spuren 
pe^tur betragt 95 -C. Am dritten Boden von ^^J^^cE^e^edembtrennungv^einigt. Der 
Son 2-Methylpiparldin (Strom 9) abgazogen ^^j^teSSSrtier be. Normaldruck arbeltenden MndatfUatf- 
Sumpfabzugsstrom (Strom 11) der Am ^^^^^^^^M^ an.desBanHauptkomponerte Plpe- 
onalitonrtazugefuhrt. Am Kopf der Re ^atonata JjJJJJ^ hauptsacnlfcn 2-Methytpiperidin enthatt. 
ridin « (Strom 12). Am Sumpf wta 'fS^tom vJrtetwnwurd. Qber einen Zettraum von 
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Patents risprQche 

1 > Verfahren zur Auftrennung elnes aminhaltigen Gemischs, das eln oder mehrere Amine, Wasser, Leichtsieder und 
gegebenenfalls Schwersieder enth&lL mit den Schritten (i) bis (v): 

9 

(i) gegebenenfalls destillative Abtrennung einer (ersten) Leichtslederfraktlon von dem aminhaltigen Gemisch, 

(m) gegebanenfafla destillative Abtrennung elner (erstan) Schwerslederfraktlon von dem aminhaltigen Ge- 
misch, 

10 

(ili) Extraktlon des aminhaltigen Gemlschs mlt Natronlauge uhter Gewlnnung elner wissrigen, Natronlauge 
enthaltendeh ersten Phase und einer wassrig-organisehen, Amin, (weitere) Leichtsieder und gegebenenfalls 
(weitere) Schwersieder enthaltenden zweften Phase, 

is (|v) Destination der wassrig-organischen zweiten Phase unter Gewlnnung von im wesentJichen wassertreiern 

Amin ats Sumpfabzug Oder Sertenabzug rm AbtriebsteiJ der Destinations Wolonne. elnem Ami n/Wasser- Azeo- 
trop als Sertenabzug Im Verstarkungsteil der Kolonne und elner (wefteran) Lefchtsiederf rakilon als Koptabzug, 
und RQckTOhrung des Amin/Wasser-Azeotrops in den Extraktlonsschritt (lii). 

20 (v) gegebenenlatts weitere Aufreinigung oder Aurtrennung des im wesentllchen wasserfreten Am'tns. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass Schrltt (II) durchgefuhrt wird. 

3. Verfahren naoh Anspruch 2, dadurch gekennzelehnet, dass In Schrltt (iv) im wesenttlchen wassorfreles Amin 
25 als Seitenabzug im Abtriebsteit der Kolonne gewonnen wird und weitere Schwersieder enlhaltendes Amin als 

Sumpfabzug gewonnen wird und dieser Sumpfabzug in Schritt (ii) zuruckgefQhrt wird. 

4. Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass der Extraktionsschritt (iii)mehrstufig 
als Geganstromextraktion in einer Extraktionskolonne mlt 1 bis 25 theoretischen Tronnstufen durchgefuhrt wird. 

30 

5. Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet. dass der Destillationsschrirt (Iv) in einer 
DestHlationskolonne mit 3 bfs 80 Stufen bei einem Druck von 1 bis 40 bar und einer Temper&tur von -20 bis 300 
°C durchgefuhrt wird. 

35 6 Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das aufzutrennende Gemisch das 
bei der Herstellung von Dimethylpropylamin aus Dlmethylamin und Propionaldehyd in Gegenwart von Wasserstoff 
oder aus Dimethylamin und Propanol erhaltene Produktgemisch 1st. 

7 Verfahren nach elnem der AnsprQche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnel, dass das aufzutrennende Gemisch das 
40 bei der Herstellung von Piperidin bzw. N-Metbylpiperidin aus 1 ,5-Pentandbl und Ammoniak bzw. Methylamln er- 
haltene Produktgemisch 1st. 

8 Verfahren nach elnem der Ansprtiche t bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das aufzutrennende Gemisch das 
bei der Herstellung von Morphofln bzw. N-Methylmorpholm aus Diethylenglykol und Ammoniak bzw. Methyiamin 
anfallende Produktgemisch 1st 

9 Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das aufzutrennende Gemisch das 
bei der Herstellung von Pyrollidln bzw. N-Methylpyrollidin aus 1 ,4-Butandlol und Ammoniak bzw. Methylamln er- 
haltene Produktgemisch 1st. 

BO 
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